PRILOGA II

              PRIPRAVA VZORCA IN ZAHTEVE ZA METODE

          PRESKUŠANJA VSEBNOSTI SVINCA, KADMIJA, ŽIVEGA

         SREBRA IN 3-MCPD V ŽIVILIH ZA POTREBE URADNEGA

                             NADZORA

1. Uvod

Osnovna zahteva je pridobitev reprezentativnega in homogenega

laboratorijskega vzorca brez možnosti sekundarne kontaminacije.

2. Specifični postopki priprave vzorca za svinec, kadmij in živo

srebro

Obstaja več primernih specifičnih postopkov za pripravo vzorcev,

ki se lahko uporabljajo za obravnavane proizvode. Postopki,

opisani v predlogu standarda prEN 13804, so primerni, lahko pa se

uporabljajo tudi drugi primerni postopki.

Pri vseh uporabljenih postopkih je treba upoštevati naslednje:

- mehkužci, raki in majhne ribe: če se jedo celi, je potrebno pri

homogenizaciji vzorca za preskušanje zajeti tudi drobovje,

- vrtnine (zelenjava): analizirajo se le užitni deli.

3. Metoda preskušanja, ki jo uporablja laboratorij in zahteve za

kontrolo kakovosti

3.1. Definicije

Laboratorij mora pri metodi preskušanja upoštevati naslednje

zahteve:

---------------------------------------------------------------

r (b) Meja ponovljivosti, vrednost, manjša ali enaka absolutni

razliki dveh rezultatov, dobljenih pod ponovljivimi pogoji (npr.

isti vzorec, isti operator, ista naprava, isti laboratorij in

kratek časovni razmak) za katero se pričakuje, da bo dobljena z

verjetnostjo 95%, torej r = 2,8 * sr.

-----------------------------------------------------------------

sr (b) standardni odmik, izračunan iz rezultatov, dobljenih pri

pogojih ponovljivosti

-----------------------------------------------------------------

RSDr (b) relativni standardni odmik, izračunan iz rezultatov,

dobljenih pri pogojih ponovljivostiŠ(sr/x) * 100], kjer je x

povprečje rezultatov vseh vzorcev, dobljenih pri pogojih

ponovljivosti

-----------------------------------------------------------------

R(b) Meja obnovljivosti, vrednost, manjša ali enaka absolutni

razliki dveh rezultatov, dobljenih pod pogoji obnovljivosti (npr.

identični vzorec, v različnih laboratorijih, z različnimi

izvajalci, z uporabo različne metode) za katero se pričakuje, da

bo dobljena z verjetnostjo 95%; R = 2,8 * sR.

-----------------------------------------------------------------

sR (b) standardni odmik, izračunan iz rezultatov, dobljenih pri

pogojih obnovljivosti

-----------------------------------------------------------------

RSDR (b)  relativni standardni odmik, izračunan iz rezultatov,

dobljenih pri pogojih obnovljivosti Š(sR/x)× 100], ], kjer je x

povprečje rezultatov vseh vzorcev dobljenih pri pogojih

obnovljivosti.

-----------------------------------------------------------------

HORRATr ugotovljeni RSDr, deljen z vrednostjo, ocenjeno s

Horwitzevo enačbo, s predpostavko r = 0,66*R

-----------------------------------------------------------------

HORRATR ugotovljena vrednost RSDR, deljena z vrednostjo RSDr,

izračunano iz Horwitzeve enačbe (c).

-----------------------------------------------------------------

3.2. Splošne zahteve

Metode preskušanja za nadzor nad živili morajo biti, kjer je le

mogoče, v skladu s standardom SIST EN ISO/IEC 17025.

3.3. Specifične zahteve

3.3.1. Določitev svinca, kadmija in živega srebra

Specifične metode za določitev vsebnosti svinca, kadmija in

živega srebra niso predpisane. Laboratoriji naj uporabljajo

validirane metode, ki izpolnjujejo zahteve iz Tabele 3.

Validacija naj vključuje uporabo certificiranega referenčnega

materiala, ki se uporablja kot preskusni material v

medlaboratorijskih preskušanjih.

Tabela 3: Minimalne zahteve za analitske metode za svinec, kadmij

in živo srebro

-----------------------------------------------------------------

Parameter              Vrednost/opomba

-----------------------------------------------------------------

Uporaba         Živila, ki jih opredeljujejo predpisi, ki urejajo

                živila rastlinskega in živalskega izvora.

-----------------------------------------------------------------

Meja zaznavnosti Ne več kot desetina vrednosti specifikacije iz

predpisa o kontaminantih v živilih rastlinskega in živalskega

izvora, razen če je vrednost specifikacije za svinec manj kot 0,1

mg/kg; za slednje ne več kot ena petina vrednosti specifikacije.

-----------------------------------------------------------------

Meja določanja Ne več kot ena petina vrednosti specifikacije iz

predpisa o kontaminantih v živilih razen, če je vrednost

specifikacije za svinec manj kot 0,1 mg/kg; za slednje ne več kot

dve petini vrednosti specifikacije.

-----------------------------------------------------------------

Natančnost Vrednost HORRATr ali HORRATR mora biti manjša kot 1,5.

-----------------------------------------------------------------

Izkoristek  80-120% (ali kot je navedeno v posameznih

medlaboratorijskih primerjalnih shemah)

-----------------------------------------------------------------

Specifičnost Brez matričnih ali spektralnih intereferenc

-----------------------------------------------------------------

3.3.2. Določitev vsebnosti 3-MCPD

Specifične metode za določitev vsebnosti 3-MCPD niso predpisane.

Laboratoriji naj uporabljajo validirane metode, ki izpolnjujejo

zahteve iz Tabele 4 te priloge. Validacija naj vključuje uporabo

certificiranih referenčnih materialov in sodelovanje v večjem

številu medlaboratorijskih preskušanj.

Tabela 4: Minimalne zahteve za metodo določitve vsebnosti 3-MCPD

-----------------------------------------------------------------

Parameter        Priporočena vrednost               Koncentracija

-----------------------------------------------------------------

Terenski slepi      manj kot meja

vzorec              zaznavnosti -

-----------------------------------------------------------------

Izkoristek          75-110%                           Vse

-----------------------------------------------------------------

Meja določljivosti  10 (ali manj) +g/kg

                    izraženo na suho snov              -

-----------------------------------------------------------------

Standardni odmik    Manj kot 4 /kg -

signala za

terenski slepi

vzorec

-----------------------------------------------------------------

Hišne ocene natančnosti   < 4 mikrogram/kg        20 mikrogram/kg

- standardni odmik        < 6 mikrogram/kg        30 mikrogram/kg

ponovljenih               < 7 mikrogram/kg        40 mikrogram/kg

meritev pri različnih     < 8 mikrogram/kg        50 mikrogram/kg

koncentracijah           < 15 mikrogram/kg       100 mikrogram/kg

3.4. Ocena pravilnosti rezultata, dobljenega z uporabljeno metodo

preskušanja in izračun izkoristka

Kjer je mogoče, se pravilnost rezultata oceni z uporabo ustreznih

certificiranih referenčnih materialov.

Upoštevajo naj se priporočila ISO/AOAC/IUPAC Harmonised

Guidelines for the Use of Recovery Information in Analytical

Measurement (e).

Rezultat se lahko izrazi brez ali z upoštevanjem izkoristka. Pri

izražanju rezultata je potrebno navesti, ali je pri izračunu

upoštevan izkoristek ali ne. Navesti je potrebno tudi vrednost

izkoristka.

3.5. Laboratorijski standardi kakovosti

3.5.1 Laboratorijski standardi kakovosti

Laboratoriji morajo izpolnjevati zahteve SIST EN ISO/IEC 17025

3.6. Izražanje rezultatov

Rezultati se izražajo v enakih enotah, kot so predpisane zgornje

mejne vrednosti (ZMV) v posebnem predpisu, ki ureja kontaminante

v živilih.

PAGE  
3

